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INSTALUnON POUR ^ 

On connait deia Hpc • 

i'alumine. Une . ■ carbure do • 

i-eriaux demande I'nt-ii,- ^ ^ ^"^^iltration 

Production d. gaz reactif. 

PO„.,„„i ,^ "^P"" Parasites. 

Ce but est att ■ ^"'^"^^riel. 

comprenant uh inn- ^^"^ S^ace a une instaii^^- 

un induat en r,^ ^ -installation du tw„ 

reaction pa. ^ ^''-'-t poor ohaoffe cha„h 

" -3 1;: ::r ^"-^^ 

reaction et oe 9=^ hors de la " 

"-tatoe one attocto„ 
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etanche ^ I'interieur de l-encein. . 

^•--inte est aliment J en 1 """" ^^-t.fs. 

permanence circulation de paz m' ■ ^^^"^^"^^ en 

°5 I'induit al'-in^'- °^ inerte dans I'esnacp 

a 1 mteraeur de I'enceint ^space entourant 

1= ch.„bre d. reaction st du ^'^^-^-^tion gaz hor. 

-nsi6Ie.e„. egales sent »ai„ten" d ^""i"- 

La structure etanche 05 r<nriui/ - 
= l=s Prcduita da reaction de ve ir a 

- -filtration , ^..^..^^^^ de 1™"" " 

"=^=^l*=.pi*ceaM..garddesJaL:: """^^ 
" =9rasaivite particuUera Ls J. '''"'"''"^^"'^ 

- ^'^"-it par „„ ga. neutre a s lT " ' ur 
. *a.pp„ autour de :a c.a.dre de a«Z '"^-^ 

valeurs agales de. pressrons dT ' " = 
' l-a«.rieur de Tendlt e " ZT''"" ' ''^""^^^^ - 
20 cha.dre de reaction, ce 1 ' 1= 

- - d a. 

reaction agresalfs p„ dangereux dan 1 " '° 

1= cha*re de reaction. ^ l'«terieur de - 

Oe preference, lee .oyens d'extracti„„ - 
-"Positif de po„page , anneau 1,1" 

-eau, audoal aont race e ' e""" """^ ^ 

« ^"acuation. Avec un tel dispositif d/ ""alisation. 
~s corrosi., ta: i.acide™ ^ 
1" s,st..es de protection coOteo . "-""^"^ '""^"a 

° aspositifa de p„„page, 1 \a " "'^^"^^"^ 

"■-tres particularit s e aTtan ' 
""f-- . rinventxon resaort.ont a ^'^"=-1^="- 
-aprls , titre indicatif iL no " 
, ^-s.na annex,, ^or lesguela • ^^'-"ce 
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is figure i pet • 
1e c^rbone ■ ^"filtration cM»,i,„e en pnsse „3peur 

^^aasation" In?"" r 

- figure 3 ... ■ " 

Sur la fioure l pc* ^„ - 
-"-te „,,3lHo„e .„„,ne 2 ^ ''""'-^^"^ ^'-^ 

.„„ .s.ia„..j ^ 

reaction 5 «3ns uZlt ' '"^""^ 

---«er sont ..^posees s„ a 

fond da ""^ "nalisation 7 q„, 

ia cnamre et !■ enceinte 2 ,, ' ^ = °""e au 

„na canansation 8 Usl: 
9" ^"«ifa „„„ ■ P^PO^i" pe reaction et las 

"""" r::::r°^^ " - 

*-u.e3 Hors da 1 Enceinte L 
analisation p.e„3c„atic„ 9 p^/' Par 

^■PPPP^a Pe la canalisation 8. ''-""^e 2 a 

■■s lepSt chl.iqua sn „h„ 

- P-es\:: J-^^^^ de 

"~ *^ane o/L P- .crap„age 

- Plus lp„,,3. -^-sas da ..t.a„e et 

P-3sip„ adapt.es, ces jar r.act f " -a 

" ^ ^'^^-^-e. Ja Jc^ ^^^^^^^^^^^^^ — ^ car.p„. 
-=co.ppses et de i;,,,^ °" . ^'^"9-^ , des alcanes „„„ 
"'-t-ir la p,es3i„„ J" Po^Page afin p^ 

^nipulatipn pe ces gaz ne posan „V h " 1= 
atade industrial. P^^S-a particplier au 
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difficultes. carbone souleve des 

-=l-te en ^^^^^^^^^^^ • ™ „.„,„„,3..„ 

siliciu, pose encore d'a„tres orlr °^ 

silicium et de carbone. Parasites de 

"-pie ralu™.„e. D-une fa,o„ genera 
' --^"ons op.ra.o.es . reapLe o ^ ' L^.T """^"^ 

" =t ,,u..3„ : a Te"""^ "^""^-a stance 

l'ence.nts :2, rinouit el * ^'^"""-^ <>e 

- :z:z::::r- - 

Confp^e^ent a „„e caractaristipue de Tin 
1 -duit 11 constltue une structure etanche I . 

cylindre d'axe .ertlcal fer.e a aa 

lerme a sa partie infpr-io,.-,.^ 
.olidaire de la parol laterale at a sa o 1 " '° 

couvertla anovlble 21 oui s'ann """""" - 

^Mui s appuie sur le rebord superieur cje la 
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parol laterale de I'lnduit. 

^ I'interieur de la chambre 15 1^. 
sont placees sur un plateau IR ^ ' 

face inferieure de celui-ci. '^^'^^^ ^ ^a 
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L' alimentation rip i- „k 

o^un oe ic chamore 15 pn 

depot de carour. d= s'-ir' ^ de ■:atalyseur pour ,„ 

^-Hs^e per ce'nal".:;: «TS, est 

1 'enceinte 12 ^t eoou- ^ ,'' °" '^'^i ds 

—3 le couvertie ^ l,,^ ^= = 

s'o.vrent e 1, p.rti, i„f,rie„re de "-^-"-"^ Wa p„i 

rinduit 20 et la i " " 

l'exe»ple iUdstrl, 1 / Oens 

— - ^ section 3n„„la,re entp.an tZT^ 

superposees. Les plateau. h - P'^'^'^ss " perf orees 

T ■ - . H-Ldteaux de prechauffaae pr=n^ 

1 interieur de la chambre de reaction il, = 
'-P^ratore r.gnant dans c 1 I c ' ' 
camera a Per^ettre one infii: , ■'e 

P-sant a tra.ers le " "^^-^^^ ^« 9=. reactifs 

arers les plateaux de prectiauffage 25 

P" = 1= temperature vouloe a.ant dT '""'^ 

Pieces S densifiar Las n, , """" 

PP- fonction de pi. °" 

-"tr. pue ceu.- l: „ r". ^'^^ 

surfaces rencontries ^ ^" 

- -p---ed.c 0 - 

i= Partie superieure d la c k " ^ 

la chartre de reaction, las plateaux pe 
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prechauffage 25 sont facilement accessibles apres enlevement du 
couvercle 21 pour permettre leur nettoyage periodique. Bien que 
I'on ait ci-avant envisage 1- utilisation de plaques perforees, le 
dispositif de prechauffage pourra bien entendu prendre toute 
autre forme apte a assurer un prechauffage des gaz reactifs et ' un 
piegeage des dep5ts parasites par contact avec les gaz reactifs 
des leur entree dans la chambre de reaction. 

Le volume situe autour de I'induit 11 a I'interieur de 
renceinT:e 12 est balaye en permanence par un gaz neutre, tel que 
10 de 1' azote N^, amene par une canalisation 18 et extrait par une 
canalisation 19b. On fcrme ainsi un tampon de gaz neutre autour 
la chambre de reaction. Lorsque oes gaz presentant certains 
dangers sont introduics dans ia chamore de reaction, comme par 
example I'hydrogene en raison de son caractere explosif, le 
tampon de gaz neutre assure une protection centre les fuites 
eventuelles hors de la chambre de reaction. 

A I'exterieur de 1' enceinte, les canalisations 19a et 19b 
se rejoignent pour former une canalisation d' evacuation unique 19 
qui est raccordee a un dispositif de pompage 26. Ce dernier permet 
de maintenir aans la chambre de reaction 15 la pression a la faible 
valeur necessaire a infiltration. Les pressions regnant dans 
r enceinte 12 a I'interieur et a I'exterieur de I'induit 11 sont 
maintenues a des valeurs egales du fait de la liaison entre les 
canalisations 19a et 19b. On evite ainsi I'etablissement d'une 
pression differentielle qui pourrait favoriser une fuite de gaz 
neutre a I'interieur de la chambre de reaction ou une fuite de gaz 
reactifs a I'exterieur de celle-ci. 

Le dispositif de pompage 26 est du type a anneau liquide 
La presence d'especes chimiques difficiles a manipuler comme le MTS 
non decompose et 1' acide chlorhydrique parmi les gaz extraits du 
four d' infiltration n'autorise pas 1 'utilisation de pompes a 
palettes sans precautions particulieres telle que I'utilisation de 
pieges a azote liquide pour transformer le MTS et 1' acide 
chlorhydrique en solides. Mais une telle solution presenterait sur 
le plan industrial divers inconvenients : nettoyages frequents des 
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P"9es . azote U,„ide, surveiUanc. n..ea„ d'a.ote 

oe, corrosion la p„™pe. p.i, 

~" sent ,„i«s g.*ce . ra»p:.i dispose / 

pompage 3 anneau liquide. 

Les pompes a anneaux liquides cnnt 
r cavuatxon, .ne .*p.ass.„„. Oa pr,«.ance, le isp s f 
po« es en e.r.e. u ou les po.pes peuvenx f„„cUon„er 

d'sau ferme) . ^yi-iee 

Oans ce oarnie. cas, lorsous da raciae cnlorhyd.-.oue .3- 
. n. e„, ^^^^^^^^^ ^^^^^^^^^^ e . 

- - e, pi T u"lt:v'" - 

chlorhyenqua present dans le circuit d'ea.. 

d'eau '"'"^^ ' °~if de pc.paga a 3„„ea„ 

re:iV°"rr"" ' ^= - 

20 -'.nrntratJ :,TS a ac::;' -—'our 

--a part. rea;d: " rj X;;:' I^d" " 

, , =spi.ee 0 un Dac da recyclage 27 

a. las gaz an sortie da la po.pa 25 sont arenas a on ac da 

te, sont a.acu.s do dac 28 par one conooita 3. tan is po 
aao est ra.en.e do Pac da d.cantation ao dac de racyclaga 
Pour emer on echauffa.ent progressif de raao da service par la 
contact avec les gaz provanant do W d.in.iltrati 
par I'energie dissipee .par la name nn' 

- r xa pumpe, un serpentin rip 

rerroidisse^ent 29 est dispos. dans la ,ac et est parcouru par 
floide de refrpidissa.ent ,oi circola en circuit fer™. antra 
serpentin 29 at on groope frigorifique 30. 

Le controla da I'ecidite da I'aao est realise au .„ 
.■one sonde 31 da ™esore de p„ goi Joornit on signal repr^sentalu 
du H da 1 eao a I'lnteriaor do dec da recyclage. Un circoit de 
regulation ,non repr.sante, refnit la signal de la sonde 31 p„ 
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commander I'injection de soude dans le bac 27 au moyen d'une ponipe 
32 lorsque le pH descend en-dessous d'un seuil determine. 

On notera par ailleurs que le MTS non decompose present 
dans les gaz extraits conduit, par reaction avec I'eau, a la 
formation de^silice. Le depot de celle-ci dans les canalisations, 
avec un risque d'obstruction a plus ou moins long terme, est evit^ 
grace au balayage des canalisations par de 1' azote amene dans 
la canalisation 19 immediatement en amont de la pompe 26. 

Le fonctionnement de 1' installation decrite c^-avant 
decoule a I'evidence de ce qui precede. Les. gaz reactifs 
prechauffes a la temperature vouius grace aux plateaux de 
prechauffage 25 viennent au con-act des pieces a dsnsifie- 
disposees sur Is plateau tournant 15 pour former le depot voulu au 
sein de la porosite de ces pieces. L'ecoulement des gaz reactifs 
n'etant pas uniforme dans toute la section de la chambre de 
reaction, la rotation du plateau 16 permet malgre tout I'obtention 
de depots uniformes au sein des pieces a densifier. 

Comme deja indique. installation selon 1' invention 
trouve une application particulierement interessante pour la 
realisation industrielle de pieces composites a matrice en carbure 
de silicium. Mais 1' installation selon 1' invention est egalement 
utilisable pour la realisation de pieces composites a matrice en un 
materiau different du carbone autre que le carbure de silicium, par 
exemple en alumina, 1' infiltration chimique en phase vapeur de 
1' alumina etant realisee par reaction de chlorure d' aluminium avec 
du dioxyde de carbone et de I'hydrogene donnant notamment de 
r alumina et de I'acide chlorhydrique dans des conditions 
particulieres de temperature et de pression. 
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REVENDICATIONS 

ref cta^e autre ,ue U carbone, inatallation co.porta„t un 

-^-t en graphite ,11) ,ai„itant .ne cha.bre reaLon ,15 

un inducteur (13) entourant 1m„h "action (15), 

reartinn • ^"'"""nt 1 induit pour chauffer la chambre de 

. reaction par induction, une enceinte etanche fl21 / 

I'induit er INn- * ^ «ancne (12) contenant 

do r ti -'^li-ntation de la cha.bre 

lie 1 en • -=U.ntaticn oe 

A cNLBinte en oaz inertp of 

. (19a. 19b 10 PR, 

d' extraction de gaz ho-s de l» ^ . • i., 26) 

I'enceinte. ^= 

caracteris^e en ce que rmcuit ,11) constitue une s- 

etanche a I'lnterieur de renceinte ,12) ^t es- ' 
i x erieur de renceinte aux „o,ena d. alimentation \: 
reactifs, 1 enceinte (12) est ali„entee en oaz inerr. 
"-tenir en permanence une circulation de Z 
^space entourant Tinduit , i.i„,,._ de .ence te 
1 evacuation de produits de reaction ho-s de la r.T 
-action a.etdugazinertehorsdel.enc:int:e::r 1 t 

. ^ «"="ntE. de sorte que des pressions 

sensible.ent egales aont .aintenues dans r enceinte a 
et a 1 exterieur de la chanbre de reaction ,15) 

2. Installation selon la re.endication 1, caracterisee en 
ce que les moyens d'extrari--i nn h= 

. extraction de gaz comportent un dispositif (26) 

de pompage a anneau liquide. 

3. Installation selon la revendication 2, caracterisee en 
que le dispositif de pompage co^prend au moins une pompe 3 

a-eau d'eau. un circuit farm* dans lequel circule I'eau de 

™ de la pompe et des moyens de controle de I'acidite de 
1 eau. 

Installation selon I'une ,„elcan,ue des revendications 

re h ; """'^"'^ ^= '"'^11- ""Prend un dispositif de 
prechauftage ,25) dispose a I'interieur 

inteneur de la cnambre de reaction 



wo 87/04733 



10 



PCT/FR87/00036 



(15) pour prechauffer les gaz reactifs sor leur trajet entre 
1' entree dans la cha.bre de reaction (15) et les pieces a 
densifier. 

5. Installation selon I'une quelconque des revendications 
1 a 4. caracterisee en ce que I'induit (11) a une forme cylindrioue 

d'axe vertical et est muni a sa partie superieure d'un couvercle 
amovible (21) . 

6. Installation selon I'une quelconaue des revendications 
1 a 5, caracterisee en ce que les moyens d' alimentation en aa- 
reactirs de la chambre de reaction s'ouvrent dans la pariie 
superieure de celle-ci tandis cue i' evacuation des oaz hors d^ la 
chambre de reaction est realises a la partie inferieure oe 
celle-ci, I'ecoulement des gaz dans la chambre ae reaction etant 
realise du haut vers le bas. 
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